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Rohm and Hans Company, Philadelphia, Ta., USA 



AIK V 1. -OLIGOSACCHARIDE UNO IHRE MTSCHUNGEN FIIT 

ai iiyi -GLucosmrn ukd alkanolen 



Dicsc Erfindung bctriffr. obcrf Hichonnkt. 5 vc Alkyl-Oli- 
f ornccharidc, Mirchungcn von Alky 1-0 J iposncchrir* den 
nit Alky] -Glucocidcn und Alknnolen urd auch Vcrfnhren 
fur die Hcrstcl lung cioser Stoffc. 

Pic Erfindung bczieht sich insbesondere auf die Her- 
stcllunr; von Mischungcn von Alky) -Oliposacchariden, 
dcrcn Komponcntcn die folpendc Struktur 

RO(C 6 H 10°5> m " 



hnben. In dieser Formal 1st R ein aliphatischcr Koh- 
J onv/asscrstof f rest auc dem Bercich von 

C 11 H 23 bls C 32 H 65 



und m in dem Oligosaccharid-Anteil , 

I sit mindestens 2, aber im Mittel 3 odcr mehr, Glyceryl - 
Finheiten. Fine der Glycoryl-F.Inheiten isl Itirch inr 
crsres Kohlenstof fatom an die Alkylpruppc - R pebunden. 
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Fine nndere Aufgabo dicser Erfindung besteht in dcr 
llrrr.trllunp von ohcrf liichcnnktivcn Zubcrcitungcn, die 
nus Mischunpcn von Alkyl -01 iposncchnriden, Alkyl-Glu- 
cosidrn und Alknnolon bcstchon. 

Die Alkyl -01 iporacchnrldc sind rchr wirksame hydrotrope 
Mlttcl fur AU-vl -Ghicoside unci Mischungcn von Aikyl-Glu- 
cosidon und Alkanolcn. Sic sind Icicht loslich in stark i 
alknlischen Losungcn und crloichtcrn dndurch die Fonnu- 
lierung von ohcrf lachcnaktiven Material ion in stark ni- 
kalischen flussigen Syrtcmcn. Ausscrdcn sind sic sclbst 
und nuch in Ml schung nit Alkyl-Glucosidcn und Alkanolcn 
nls Dctcrgentim fur Tcxtilicn, insbesondorc in alkn- \ 
lischon Systcmcn, pecignet. 

Alkyl-Oligosacchnrido sind bcreits beknnnt abcr die bc- 
kanntcn Stoffc diorcr Art hnben cine dcutlich anderc 
Ftruktur als die Vcrbindungcn nach dcr vorlicgcndcn Er- 
findnnf; und untcrschcidcn rich auch dcutlich in ihren 
Eipcnschaf ten von diescn. So hat z. B. Mitsubara 
(Bull. Chcm. Soc. Japnn 34, 718 (1961) [C.A. 56, 8823 J ) 
die Hcrstellung von Alkyl-Mal tosiden durch Ervarrnen 
cincr Losung von Maltose in eincm aiiphatischen Alko- 
hol, der 0,1 % HCi cnthiolt, beschricben, vobei Alk - 
hole im Bcreich von Methyl- bis zum IsoamyJalkohol vcr- 
vrndet vurden. Dicse Maltosldc sind nicht ohcrf Ifichen- 
nktiv. Ausserdem 1 iegt der Rest P. im Dcrcich von Ci bis 
C5 im Gegensatr. zu den VJcrten fiir R von bis C32 bci 
der vorlicgencicn Erfindung. Dcr Wert f Ur n in diescn 
Maltosiden ist 2 aber zum Untcrschied gcgenilbcr dcr 
kennzeichnendon Forderung fur die Zubcrei tvngen nach der 
vorliegenden Erfindung in Mittcl nicht mindestens 3. 

Ein anderes Reispiel aus dem bekannten Stand dcr Technik 
ist die Verbf fentlichung von Hori (Yakugaku Zasshi 2£» 999 
(1955) [ C.A. 53' 3073 (1^59)] ) f in der die HcrstcJiung 
von Alkyl-Cel lobiosiden mit Alkylgruppcn in Pcreich von 
C/> - Cis bcschricbcn ist. Der Vert fUr m in diescn Vcrhin- 
dungen ist 2 aber im Mittcl nicht mindestenn 3 t so dace 
eine \/csentliche Fordening fur die vorlicgcndc Erfindung 
nicht crfiillt ist. ' 

In der USA-Patent schrift 2 974 1 34 ist die Hcrstellung v n 
obcrf lachenaktivon Alkylather-Glucosiden und Alkyloth r- 
OUposacchoridcn beschricben, wobei Oligosaccharide mit 
eincm Aiknl ihydroxid umgcsotzt werden, urn ein caizartipes 
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Alkal i -Deri vat 7.11 erhalten, dns dnnn mil. All-vlhaloge- 
niden untcr Druck utnr.eset r.t. wire!, vnrnn rich rine Py- 
drolyse mil. oincr Mi nrrnl r;inrc ansclil ir^f., in rino 
Mlschuhg drr obrrflachrnakt ivrn /iihrr rn rrbnlten, 
Pierc Material irn rind Alhrr und nie K t Acernle %*Je din 
Stoffe drr vorlirpcndon Frfindunr,. Pic Zuboreitunprn 
nach dcr vorl icrrnden Frfindunr, rnl-hnltrn l*r*ne Al.hrr- 
bindungen oder Halbacct alg rupprn im Gcfenra* r. 711 den 
Material ien dcr fennnnten USA-rntcnt rchri ft . bei denen 
bcidrs vorhnnden ist. 

In drr USA-rat cntschrif t 7 355 745 irt die PerstcllunR 
von rolymrrcn ven All:yl -Glucosiden diireh Frv;irnen von 
AlkyJ-Glucnsidrn nit eincn f.iurrn Katalysalor brsrhrie- 
brn. Im Geprn?at7 rn drn Vrrbindunrrn drr vorijegcnden 
Frfindung find in diosrr I i t crnturrt el le fOr P Teste 
mit maximal C ft offenbart, vopercn br* dcr vorliogenden 
rrfindung H einon Vert von r»ir.dcrtrnr Cj| hat. Dieses 
isrt «-*bcr rin kritircher FaHrr irrdie hrhr l. T j H-samkei t 
drr Oberf Kichenaktivi tat vnd sir Pflcrrcnr c^rr lasch- 
mittel fur Trxtil 5 en zn errcichen. 

Das Verfahrrn, durth das die nrucn Alky 1 -Ol i rc«aechc>rid- 
Zusanmcnsetr.unrcn und die neon A's-v! -01 i roracdnr id- 
Alkohol-Alkyl -Glucor id-M : rckunron hcrrestc l 't vvrden ken- 
ncn t knnn in al 1 r.rnrincr ':e : re vie folrt Krc'irioben 
wrrden: Ein ninlrirr-rs Alkvl -Giucesid, vorsvrsveisc 
Put vl-Glucrsid. wird durrh rinc vhliche Fircher-Typ 
Rcnktion hrrrrslellt, vohei ] - !J Vnl dor nicdri^crcn 
Alkanols pro t!ol Glucosid vcrwender verdon. tr vird ein 
saurer Katalysator in ein*-- Vcnre vrn ctv-! >\O005 t!o] 
pro Mol Glucose bis ctva 0.05 Mni r re dvcose vor- 
vendct. Dcr bevrrzurte K^ta* vsal or in I^So,. ehwchl 
nuch HC1, UNO; • p-Toluol su? f en?:*n*-c. Mctha^r" ' f en- 
s;iurc und nndere raure, n c'*t roncr»-au r noh-c-vio Vcrbin- 
dungrn dor Gruppo, die allrc*cir» air "*I cv: r urer" bo- 
r.cicknrt vrrdev* vrrvvndi * vvr V : rnn Sc'ncfcl- 

saurr air Fal nlvsar or br- ;: trt r 5 — ». :rr er vn-rcilh-* •** . 
rtva 0 f l - ?.0 Gram prr Vol Give ore fM.nm - 0,07 f^i",, 
Mol Glucose^ ru vervrnden. Tcnn PM:.-»nol c*c- ein rrnVrcr 
nicdrigerrs Alkanol beniitrt vird, in die bevorrupte 
Monge 2 bis 6 Mol pro Mol Glucose. Pie TeaVtion vird 
bri Raumtcnperatur oder rbet .a'b dfescr Tcrnorntur, vcr- 
7ur,sveisc bei 50 bis ITCr C f durchrcf i: u .rt ur-rr Riickfluf 
kUhlung, bis die Mischung klar :st it/.! tM r Glucore in 
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losutiR gopangen 1st. AKernntiv Itnnn dns Roaktionswnr.sor 
viihrcncl dor Riickf lum-iihlunp, rntfornr. vrrdcn cntvodor 
durch nertillntion nit odor obno e1n fpnltmittcl fur 
dns I'ondensnt dor P.ockf]unkiihlunp, odcr durch nzc trope 
Trcnnunp. unter Vcn;rndun P , vcn Hcxan, Peptan odcr ando- 
rcn dernrtigcn a?.potroppn Mitteln. 

Wenn die Unwandlung dor Glucose zu dem Putyl-Glucosid 
Pinrctrpten isf odor vrnn die Rcnktioncmi schunp. Har 1st, 
wird der hbhere All ohol r.upop.pbcn unci cVr ilberrchnr sip.o 
nicdrigere Alkohol entforn. . vobPi der rntfprn»n C ryorr«r. R 
rrleicl.t-ert werdrn k*nn, wnn dor Pnickrcdur.iert vird. 
vodurch dio Postillion borchlcun'pt vnA ouch vcrnlcdcn 
..ird dnrr dip Ppstillot i onr t cmpcro I ur zu hocn etcJf.t. 
P* p Aonp.; dor ,u f pr.pbrnPn h.heren /UrohoJs Hegt ollcc- 
lli* hri 0 b hi* 4." r«nl Pro Mol Glucorr vnd J rt nbhhnplp. 

dPr PP^nrchtc; cndrfll.ipn. Zur^onretzung o ; .er Zt.bc- 
reHunr, vobei dns rrfitlnre rolcKHorpcvicht dor hchercn 

" iposncchiride. o5p C cMldct vrrdm. ^^.^ 
„ Her Vcnrr c'pr vcrvrndclcn hiiheren All-eholc 1st. 

KrEEit£ SSr Plisonore nit relntiv hehc*, »>lM«r. 
PPwicht pebi .let worden, vem das KnlverhUlinU von Alko- 
hoi ». Glucose rcli.1 iv niedrjp. ift «*nri u~r.ekchrt. 

„„ nn _. ch 7lirn hr drs hoi.cren Alkohols der ilbprschjlf sipe 
ScSrUeJe A^oko, pntfornt vorden ist, vird "j/jrclt. 

fortrcsetzt, indtr. die Penl-ti onsn^i schung ruf crhohtcr 
lenpp'rntur E ch-.ten wird. f erehcncnfnl 1 r unter Vakuu., 
I« VcntirM-p-lich dor nicdripere Alkohol in den 

In-SS lie or und die hchercn Alky) -Glucoside «nd 
ConroUcch.rido pobildet vorden, entfomt ,,ird. 

^ , u^^fpn dns* die Konponenton der Mischun*cn 

S.r Mkv Alhr.-Cloc.)*, unl AH-nnolc. 

dio Hi* ««« F.r f ln*un, horrcrtolH vcr..,n W*ncn, 
folp.t variiorcn Ninmn: 

Fur nlle 100 r.rx -lc«.i irrcH.- dor nl.crflfichrn«VHvrn Mirchnnr. 
kilr.nr-n vorhandr.n rc:n: 

« u *n T„ii* cincr Vcrbindung der Forr-ol POM. in dor 
" ! ? Si! .•^Un'^Urnoffrcrr. in rcroich von C„. V bl. 
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h) 10 bis 70 Teile oines Glucosides der Formel RCI* 
in der R dergioichn Rest wie vorst.ehend unter a) 
ist tind in der G ein Glucoserrst ist, der an P.O 
durch sein erst.es Kohlenstof fntom pebundon 1st- 
und 

c) 20 Ms 90 Teilc einer Alky 1-01 igosaccharid- 

Mischung, dcrcn Komponcnten dip Formel R'OfC H 0 ) || 
hnben, v;obei in dieser Formal R' ein ali- 6 10 5 E 
phntischer Kohlcnwassorstof frost in Bcreich von 
C 8 n i7 bis C 32 H 65 ist " n<1 2 m int'estcns 2, ober itn 
Durchschnitt mindestens 3 ist. 



Es ist veitorhin zu beaehten, dass die Kotnponenten 
a), b) und c) in den angepebenen bestinrntcn Vcrhrilt- 
nissen zueinnnder vorhnnden sein soli en. Diese I'erte 
sind jedoch koine absoluten Uerto, da inerte Material i- 
on, w JC nicdrigcre Alkyl-Glucosido, vorhanden sein konren . 
die den Rest der Zuhcreitung odor Zusnnnncnsetzung austnachen 
konnen. Hie Art, in der diero Verhiltn i sse geandcrt vcrden 
Itonnen, wird durch die Mengc des cntfernten nicdrigercn 
Alkohols: gortruort. Der Umfnng der Rcaktion kann zu jedetn 
Zeirpunkt bestimmt werden durch cine Untersuchung einer 
Trohe mit Hi I fe einer Methode fiir die Dcrapf phasen-Chro- 
mntef.rnphie. Die endgultigc Zusammcnrctzung des Troduktes 
ist desh.nl h nicht mir dr.s Ergebnis der vervendeten Menrc 
des hfiheren Alkohols, sor.dern auch des Umfangcs der Trcns- 
ncetnl isierungsreaktion. 

Fs knnn vrilnschensvert sein, die Austauschrcaktion bei ge- 
wissrn nicdrigrn Mnl vorhhl tnisscn des hoheren Alkohols 
zur Glucose r.u beendigen, obwohl nennensv/crte Mcngcn von 
Rutyl- (oder nndcron nicdrigercn Alkyl-) Glycosiden zuruck- 
hloibrn. nndurch knnn s i chcrgestcl It verden, dass ein End- 
produkr. oit.^trht, das eincn nicdrigercn Alkohol gehnl t und 
.nfolp^.-ssen cine niedriporo Viskositat und Schnel zpunkt 
brnlzr., a J* cs erhalten t-erden vilrde, wenn die Aostausch- 
rrn»-rion vol t erpefiihrt vordon viirc. Dei hoheren Mol ver- 
nal tnirsm ir.t cs haufig vortcilhnft, die P.cnkr len forfc-u- 
snr.c-n, urn mohr 'aktiven" Destandtcil in der Zubore* tunr 
der. Indproduktes zu erhnlten. Deshilb knnn die cndpiiltire 
Zubr-rritung unt ercchi cd 1 i che Mengcn von Butyl- oder am'e- 

rn nirdriporrn Alkyl-Glycociden cnthnltcn, die, obwohl c)r 
nin.r wesoni lich zu der OherfliichcnaktivitMt beUrap.cn. in 
rn-r.hen Fiillcn vorreilhafle physl Vnl 1 r.che Figcnsrhnrten or- 
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Die rclntivcn Menken tier verschlcdencn Komponcntcn 
der neuen Alkchol, Alkyl -Glucosid end Alkvl-PHgo- 
r ncchnr id-Zusa r :r?.ensct zunp,en , die cntrt chon, v crdon 
deshilb durch d.is !!ol vcrh.il tnis von Alkohol ?u Glu- 
cose und den Unvfanp, der Transacotnl isiorvnp.srcnkt ion 
hcr.tirrn* . Es i s t dndurch iroplich, die fntur der Enl- 
pr.?dukte nach der Erfindunp :u steucrn, m dnrs 7u- 
bcrcitunRen.ir.lt den feviinschten Eipcnschif t cn fiir die 
vor feschene Anwendunr, des Trcduktes erhnltcri verden. 
So rctzt z. B. cin f.ri3f*ercr Gch.il t on hohcrcn Alko- 
hoi en die Loslichkcit des Produktcs in Va.rrcr und nl- 
kniirchen Losunrcn hcrnb, knnn ahcr jticichzoi r if. cine 
.Verb •*;on;nr 1 der l.orlichkcit crfeben oder rinicr.tcrr: 
ci.-.u ..rnicdrirunp, dor Vlskositat dec Preduktcs, ro 
dnss »:s schr gccicnct fiir Schnucrolc odcr in kor- 
rreti^chen Forr:ili oruneon scin kann. M-it cri n 1 i cn nit 
relativ hohen Gehiltcn an Alkyi-Glticosiden rir-l jrutc 
Pot orient i cn fiir Tcvtilicn, ohvohl rie in r I k* » i rchon 
I. r-sunren nicht ro Joslich sein W*nrcn ot)cr ro r ite 
hvd rot rope Mitt el fi ; r and ere nichti oni sc'n p rbrrfl rchrn- 
akt ivo Mittcl als dicicnifcn, die venirer ,**»-vi -G)u- 
cos.l' : ? und rchr A! kyl -01 ifiof acchnridc crth.Tit.cr. 

Poi der Pestirrrrunc odcr Steucrun,^ der F5 ronrch.if t cn 
des Froduktes i<t die Liingc der kydrephoScr Ant oils 
in V-erhaltnis :u der Anznhl dor kendenr ; or; cn Gltico- 
ridf -rheiten ein v:l c-ht.ipcr Fakror. Jcde /Tli'Tiinr. in 
d«v ftruktiir der Produktcr knnn cincn I'fft'-f anf 
(!i r son hydrophilcn cder hydrophoben Chi raster Inbcn. 
Padurch kann r:-m nu»r. ! i chervo* re zv;ei vor r ch ? clt nc h- 
tcrfalien hcrstel icn r^it Hi f enrchnf ten, die in n*m- 
chen Bcziehunren ahnlich rind. To knnn c!nc* Mischun?;, 
die cine relativ proPc Menf.e von Laury ' lnmrMl cnt- 
hnlt, ahnliche Lbs 1 ichkeit reigenrchnf tcr ^rritrcn, 
wie einc Mischung, die relativ prc^c t^r'rn cines 
C 0 . -Pi saccharides en t hilt. 

Pie neuen 0] i f or ncrhnrirl-7iihcrol • i»r-..-cn }-nnn r.m, fnllr. 
cnilnrchr , ens ihrcn Mi rchnnrcn r l' A 1 rn rn-l A)k"l 

Glucor'dcn in olnfachcr I'rir* drrcb. : 7i:mr. «'rr A'kyl- 
01 iccracchirido nit eincm N i chr 1 % m ]r ' w i-rcn t ab- 

rrrnncn. Pic irolicrtcn 01 i rrr.irclnri.'r r'r-\ freirrtol 
als hydrotrcpe Mittel fi ; r A li* v I -Clucor \t)r vr\<\ ;rv»rre 
nberf lachcn.tktive Kittcl. 
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1st nnbcliopond und klnr, dnss rnnn boi don vor- 
slohcndcn Zurn^onsrl rnnpcn, vcnn imn cinr fliFchnnp, 
von Alkvl -01 i f ornr clriri don orhnlLcn will, bci dor 
dor R-rorV. vcn t'c^ioniron in den Albvl -Clncosid i*nd 
in dcm Allancl obveicbt, dio AUryl-OHporncchtridc 
pot rcnnt. Isoliorrn und dnnn nit dor Alkyl-^lucosid- 
Alkanol-Mischunp kcmbiniercn trufi. 

In dor folpcndcn Tnbollo T vordon Erpcbnisr.o pcroipt, 
die crhnltcn \.mrdon, boi dor Bostinmunp dor lo.rlich* 
kcit bci vcrscbi edenen Tempornfuren In Wnr.ror i«nd in 
viirrrigem Nntr Junhydrcxi d boi oinor SoHo von Vorbin- 
dunr.cn, oinscM ioRl ich von oinor Anrnhl von Verbin- 
dunp.cn nncb dioror frf indunr..* In r»d cm Toll mirdo 
i Toil do? ru U'rcndcn Sloffos zu 99 Tollcn 1 Jfttnr.s- 
ni r r ol zurcpebon. 
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Pcispiel 1 

Hrrst.ollnnp oinor |j>nrv1 -Clucosld - l^ nryl -OTjjt^ncrhnH 
Inurylnlkohnl * Hiychunfi . 

Fine Mischunr. n«s 720 Toil en Clnmsr, 1779 Toilon n-Putnnol 
und 8 Toil en konrcntricrter Scbv'ofel f hure vurdo f.crithrt urn! 
untor KUckfluPkuliliirtp. nuf ino-110* C in eincm Kolben nit 
oincm nnr.eFchl oSsencn Unrrorr cparot or crvarmt, vrobei Hexnn 
zur Abtrcnnunr. dor Wa?scr? in dor Falle verwendot vurdo. 
Nnchdcm die ihcnrct i?rbc Monro on Vnsrcr rornmmolt vordon 
war (18 Toilo nuf UO Toilo Clucoro) vnirden 213?. Tcilo 
Lnurylnlkobnl zurcrcben und das iiborscbusripo Futanol vurdo 
durcii -ncsstil lntinn cni fenu . Nncb dem Al robolaurtaurrh, boi 
dem dor 1-iurv] nlkchol nit dm Put VI -Clucoriden ronpiorto 
und dns boi dcr Fcnktion robildctc Dnlanol our den Kolbon 
nbilrfl illiort wurdo, oirdc rinc nprrpf pbnr cn-CbromTtorrorM r 
von don Tr irret bvl si 1 vl -Dori vat on durcbr.cf iibrt . Nncb Pocndi- 
punc do? Au«taurcht ? \-iirdo die !!oakl i on? mi rchnnp. niL cinor 
Nal ritur.hydroxidl t'funr. ncut ** '1 i f i» rt . 

Ein ?T»0 Toilo Ant oil .dioror risclmnr. \airde cinor Dcstil lotion 
biy ru cinor KHbcntcTppcrplur von 1^* C boi 10 nm Pr nrtcr- 
worfen. Ks %-mrdor 117 Toilo Po?L ; ilnt f 1 .lurylalkohol ^ urn 1 
in Toilc Piickstnnd erhaltrn. Fino 10 Toilo Trobe dor Pi ; cV- 
standc? wurdo dnnn fur dir Analyrc und Untcrsucbunn ont - 
norrrn. Pnnn wurdo dio Port illation bis zu cinor Kolbcn- 
tenporatur von 15"» rt C fori .-cfctzt • voboi vol tore 22 Toilo 
Dcrtillat abrctricbon tairdcr. Pn* pis Ppckstand rurijek- 
bloibondc Produkt bo?i and puf 98 Tcilon cinor Kischimr. von 
Lnurvlalkohnl , 1 ruryl -Clue osid und 1 nuryl -01 ir.or acchnrid . 
DioFC Mifchunr. vurdo al? Tc>:t i 1 vnrchmi ttel repriift urd 
7cigto boi dor Analyse folr.cndc rufPTrr^onsctrunr;: 

l.aurvlalkobnl 20,5 ?, 

Iaurvl-Glueosid % 

Lnurvl -Oiracebarid 1** 

laurvl-TriVaccharid 9 T 

Ijiurvl -Tct ra*accb-»rid 7 T 

L/uirvl -TVni p*accharid w 3 
Hobcro 1 aurvl -01 1 nc- 

caccharlde 3,5 V, (durch Different 
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Pftlsnicl 2 

Hftrr.l-.nl 1u "fi v " n Octndecvl »01ip .o>ncchnrl^ ♦ 

Fine Mi-chunp mir IPO Teilpn Glnenre, '•'•/» Tpilen Purnnnl , 
60 Toil en Hex.™ und ? Tr?1cn J-ony.pnf.rJorr.ft Schwofel fiitire 
wurde in cincm I'olbrn miL elncn cn C orchlopspn I'orrorrppn- 
r.M or unp.psctzt, i-ohH das Rc-lM-icnrvarror vvihrpnd dor 
Pildunr c'rr Putvl -d vcrridc rbpercli? cden und pcrnnnwit 
vurdc. nann vurdcn :« 0 Tcilc St carylnJl-chnl rup.ep.pbpn und 
dns Ptitnnol vurdp pMrrtilliert. Pic t«l rctwimp. »T* 
100-105° C und bp< om lip. frhaHrn, vobe>. dip Allohnl- 

nu^topschrcnhtion e«ni rat. Pnnn wurdo dip T'lrc.hunp mt 
'■O -i rrm vvi-rirpn KM riu*nhvdro::id nml ~1 i flo-l: . Pnr. TVo- 
ilnrt wurde siebpn-nl nit 3-Mlcr Henpcn Acclrn frrnr.r>,rn. 
rVVi.rden inffrcr.-nt C°fl ToMr pines in Ace» en luf.lirnrn 
ihiirinU crhSlrrn. das bei der AnalvrP fPprnnfnhnncn-ri'rrT.-.P.o 

?-"nh e dP^ Tr'r-lhvlfllyl-PorJvntcF) erpib, CtiB p* r'c.h i«n 
J ne Msc^inr ;-cn StcnrvK.ll-Phol und Stenryl-Clucnsid hnn- 
Z7t Her in Ace. on unliJrHrlie AnteJl von 137 Teilcn errnb 
t eincr r-hnllchcn An-Hyre, d,0 er nur Heine fmRcn von 
ctrnrvlnll-ohol «rd rein c Lcary l -GlucoHd cnth?cH ; cr be- 
"ernS ens ' rertstoffen, 7- Kohlenrtoff und 7,37 7 

i'-,~ r - s iofr. Pip theorctirche niemenrnrannlycc fur ein 
O-i^ccvl-OUror.-ccharJd. dar. im Mittel 1?,? l-.ondenr J erte 
Clvceridcinheitpn cnthSlt. ent.nricht 4P,5 Z VoM enctof f 
und 7,7? 7. Wnsfcrrroff. 

Finp '5 To Hp Troh,- dieses Octndccyl -01 i {jesaccharider. und 
>00 THIp 0,5 n-Chlorvarccrstoff^ure vurden vntcr J'*™" 
und riicVflun-Uhlunr. 20 Etvm'en ervhrrt und donn funfrn nit 
200 AntciJcn von Pexan extrnhiert. Pel der Petti lie >on 
Her Pcxnncr.trarte crhiclr i-nn * f 1 c zurilcl-cewonnencs .P-.ta- 
Jccin^r Dicse. cntspricht der r?en F .e, die bei der Pydrolyse 
ein^s ktadccyl-Olip.^acchnrides .it i- Mittel 12,5 londcn- 
sicrton facchar ideinhei ten zu ervmrtcn ist. 



nelspiel 3 

,, H»nP, von nutvlcarbitvl-Olirnsnr c^arld^n^nd^.ryJ^ 

rnvbitvl-filucosid . 

Fine Mi-chune aus 180 Toilen Glucose, 648 Teilcn Butoxy- 
^horvhthano? ( "Dutvlcarbitol ") , etwa 15 Teilcn Hexan und 
? Tci en konxentrierter Schwefel saurc uurde unter *«hre» 

J. PUclfluPVuhlunr auf 105° C fUr 6 Stunden crwntnt, robei 
21 0 ?cnl Wnsrcr in einem Uassersepnrntor cntfernt v.,,rden. 
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•Wiihrond tliosor Rcaktion ficl cin Foststoff nur.. Die Mischunp 
wurde neutral isiort und filtrinrt. Dor RiickPtand wurdo'-voj- 
mnl nit Toluol pewaschon unrl dann rotrocknet, vmho i 101 Toilo 
oinn.-: dunkolgclbon Silvers crhnllon vnirdon. Mir, dor PamnC- 
phnnon-Chromatographin dor. Tj.j n«thvl r .i 1 yl -Do-i vntc- war d io 
A !n;o:- onho.it von Butyl carhityl -Ghicos id und Duty 1 carhi tol -u 
orsohon. nor Fentstoff (Butyl carb i ty] -01. i goracchnr ido} 
in Proton unliislich. Ann den vereinigt.cn Filtrat.cn imd dom 
Toluol waschnuttel wurden die I.osungsmittcl und da-. Butyl- 
carhitol nbdestillicrt, wobci 127 TeiJe eincs Materials 
erhalton wurden, das vorwiegend das. Butylcarbityl -Glucosid 
v;ar. 



Rcispicl 4 

Horstellung clner Mischung von Al kohol.cn. Al k yl-Glucosidon 
und Alkyl-O Ug osacchariden. boi denen die Al kylgrup pe in 

jeder Kompon ento eino Mischung von C. H und C „H ist. 

1 — " — - 1225- 1 j 27 

Eine Mischung aus 90 Tcilen Glucose, 111 Teilen Butanol 
ctwa 4 Tcilen Hexan und 0,25 Teilen konzentrierter Schvofel- 
saure wurde untor Ruhrcn und Riickf luOkiihlune zum Siedcn 
crwarmt, wobei 10 Tcilc Wasser in einem Wasscrseparator 
aufgofangen wurden. Dann wurden 127 Teile eincr Mischunr 
von Alkanolcn zugegeben, die vorwiegend aus ctwa gloichen 
Tcilen von n-Dodccanol und n-Tridecanol bostanden. Die 
Mischung wurde bci 100-110° C/10 mm Hg gehalten, wobei 
Butanol durch Destination entfemt wurde und die Alkohol- 
austauschrcaktion eintrat. Dann wurde' die Mischung mit 
5 Teilen 50 %igcr Natriumhydroxidlosung neutralisiert . 
Sie wurde vordiinnt mit 150 Teilen Heptan und dabei ent- 
stand eine nahezu klare Lbsung. Es wurde eine Probe ent- 
nomrncn fur die Priifung als oberf lachenaktives Mittel in 
Ben?, in. 



Bo.i.npiel 4a 

Horntcllung cincr Mischung von O ctadocylnlknhnl [ nr^,i».,,i . 
. Gl ucosid "nd Qctadecyl-01 igosacchariden . 

In ahnlicher Weise wurde eine Mischung von Octadecylalkohol , 
Octadecyl-Glucosid und Octadecyl-Oligosaccharid aus 00 Tcilen 
Glucose, 224 Teilen Butanol, 6 Teilen Hcxan, 2 Teilen Schwe- 
fnlsuurc und 405 Teilen Octadccanol hergestcllt. Nach der 
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AlVohol Glucose vervcndot. und die ProduVte mirden dtircn 
npTprphnson-Chrom.ntrr. r nplii n dnr Tr iipol.hvl si 1 yl -Dor > vate 
untcrsucht. Pic r.rf.cbni uerdcn in dor folpenden Tabellr* TT 

TAD E.L 1, E I T 

Mnlvcrhaltnis Inhere llohrrc r Putvl- Albvl- 

Alkoho]/ All'oholo Allvl- Gluconic! PMp) 

Glucose Giucoside saccharide 







i * r 
■ . » 


^ r 




•>> 


.J.J 


* . . ' 




C 1 




. 1 


in r 


? l . 0 


*•,.** 


■ •** 


^ r ■ *"* 




n.f* 


^ r (a) 

. / .» 


3 ? . ? 






?? . i 


3 . 3 




70. P 


? 7 . t % 


^ c 

. / J / \ 


2° . ? 


in c 


1 0 . r 


• • . 


C«.P 




ir-.c 


<.r.p 




?1.0 




l<>.o 










•jo o 


.o (a) 


o 




• .0 






? r - * 


•' . .' 


C7.? 


.0, . 








?» .6 








e 0.P 


.0 (n> 


to # r 




c .<•> 


. • • 






>. r 








!< . n 


'.J 
i .p 


?<• . ° 




H .0 


f»3.9 








• • 


."1.? 




v.o 


-.0 


:-p . o 








.-..o 


?f\ , it 








50.7 


>> 


i .? 




M .5 


3P.7 


1 # c 




;.p 


^.5.1 



Rcmcrkungen: 



(a) Dor grille Toil des uberfchur rif rn AlVohol s vurdr 
diirch Pest illation crtfornr. Alio dirro rrod«l:tr, 
die wonifcr a' 5 10 7. Allrrhol cnthicltcn, varcn li : ?- 
lich Oder nnhesti liislich in ^0 T*,ircn Nntriumhydroxid- 
losun^rn bci cincm Niveau von 1 «" und varcn cbtiv 
flls Deterrent icn fiir Textilien. 

(b) Durch Differens bestimit* 
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Entfernunr. .von iibrrschussigcn Octndocnnol durch Dostil Int ion 
(Ausbeutc 308 Toilr) wurdc die Mircbune mif ihre IKr.lich- 
knit in Plcn unlorsucht . Tn nincrnl i schem Scehundstrnn \m\ 
in hoch arom.it i schen 01 orhiolt nvin nit 0,5 7. und 2,0 ?, 
klare Losunr.cn, T\\r dio Analyse* als Korrosionsir.bibi tor in 
Motorolen vurdo cino Mnro losunr, dnrcb Mischcn von 10 7oi- 
lcn des Produktos nit. 90 Tcilcn von cincn S.A.E. ?0 Motorol 
crhnl ten. 



Din Analyse des Produktos zoifctc, daT cr 15 ?. Oc t ^docaml f 
25 % Octadccyl -Glucosid und 00 % OcLadceyl-OHf oracch.iridc 
cnthiclt, wohci al 1 c rmzcntanr.nbcn sich an r dr***. Cci'ic 1 f 
boz i c-hen. 



Bcispiel 5 

H o r f t c l lunr, einor Mi ?ch» inc cinos rintorrign A* — *»n :u--k i m ? . 
schen, oborf IMc ben Vr.t iven Mitrcls * * " o r.or At ; vi --Ivc" - 
Alkvl-OlicPficchiriri * Alkanol - M!r.:h*.mc 

F.inr Mischung von 3,2 Tcilcn oinor f-r> Mrcn aMivrn vJirsrzrcn 
Losung eincs quaterr.iircn A — ionirrxn, r 1 r : K:-: - cn- 
aktiven Mittols und 6,^ Tcilcn ein<*r Alky!-^-- -r:«\ ^Hv 1 - 
01 icosaccbarid unc' A! kr.no 1 -Mi ?chunr , bo: e'er dio /ikylrcrtc 
vorwicgenc! cine Mirchnnr, ven n-C^U. yn«! r.-Cj,*!-,, Alkyl- 
gruppen waren, wurdc in PC To: 1 cr^l^'ror folw.tVvobci cir.c 
klnro Losung nit cincn pH vrn 10,2 crhiltcn virrie. Ein Co- 
web; , das nit dicser Vischnnr. bchandclt v orJcn var, hattc 
ar.tibactcricide Eir.cnsch:!: icn. 



Peisplcl 6 

Horstellung von vc rschl odoru n >?ischunrrn von Alknnolen, 
Alkvl-Clucosidc- und Al kvl -01 i rora = chir iden. 

Die nllgerr.eino Arboi r rv.vi : c fiir die Synthorc einer Mischung 
von Alkonolen, AU vl -nhu nr«»Vn und Alkyl -OH pnsncchnriden 
nus Glucose und h..hrrcn Aikohnlcn Ohcr ein Pnr.yl -Gl ycoc id 
als Zwirchenprodukt , vie r io rchon boschrioben vnrdc f vurdr- 
verwendct, um eine Viclzabi vrn Produktcn herzustcllcn. ' 
Bei dicscn Vcrsuchcn vnrdc als Alkohol eine im Handel cr- 
h.iltlichc Mischunr. vervendet, dit vorwiegend Dodocyl- und 
Tridecvlalkohole enthielt und zur Bildung von p 12 H 25 Und 
C^H.^ Alknnolcn, Al kyl -Glycosidcn und Alkyl-01 lgosaccha- 
riden'fuhrte. Es wurden verschiedene Mol Vcrhaltnisse von 
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vurd^n nhnl icho* Trcfnukte unt.or Verwendunr. JAW §.-ir.&1 s- 
iiblicbcn Mischunr, «us C p ll„ Lis C ir H Alkoholcn horf.e- 
sicllt. Die rrcdukio wren < 12 U 2 v ( ;i 3 »n 7 . ^^ n 2 n ,m ' 
f. P AHmolo, Allv1-r.1ycn«i<K- und A I I:y1 -01 , r .«»j:ncclinndc . 
IMrr'Annlyscnwrrto s:n«1 in Her fol.enden Tnbello 111 nnr.o- 





TAP 


K 1. 1. E TIT 






Molvorhrillnis 
AUohol/ 


Hohero 
Allohole 


lfoherc 
AU-yl- 
GIucop jde 


Putyl - 
Glucor 3d 


CV A 1 1 . . . 1 

r^cchnr jop 


; : ;<n> 


1 ..' 
ii ".n ' 

.'.t> 

V/. 1 
l .•"> 
<•■< 


i /. . r. 

?•=."• 
i.. .i 

.?•«.■* 
y..n 

Uu . } 


1 .n 
1 .? 
1 .f. 

1 .r- 

1 . r > 
2.3 
1 .0 
1.5 


7?.l 

"> - 7 

(. r ..f. 
fo.o 
53.5 



P,eror!'*.inr.en : 



n r - pr.ir r e i 1 def -berschMr s i r.en Alkobols vurdo 
<«i !r rh m-Millnt^n enlfernt. Alle rrodid-ro, die tem- 
po,- •'Is 'f' ' All-olml entbnlten. vnren li.rlich odor 
mhc'-i I <i''«b in ' fi V.ir.en Knt riwmhvdroxid-1 (isunr.cn 
h'ri cinrrr Nivr.iM von 1 und vnrcn onnerden putc He- 
tcrpentien f ir T ext.ilien. 

vl.) Pnrcb Piffrrrnz bestinmt. 



Pcisplcl " 

V n.rde di< rlriche all renvoi no Arbeit swei so zur Herftel- 
r = „ rr c, r : P von AlV-l-OlirnE^cchirif'-Alkyl-filiicnsirt- 
A : '.\,ni -•!;«' T.n:rr vervendet . Dirfr rohen Kischunren 
^.- t lrr "it Arct-n revn.-chen, un Hen Albohol und dnr All-yl- 
-.N,en-d 7ii en-. feme... Die znrMcl-bl ei benden Alkyl-Oligo- 
c.^chirM-Mi^cVmp"* vnrden durch Dannfnhnsen-Chromnto- 
rrnnhie des Trinct.hvl si 1 yl -Her 5 vnf.es unr.err.ucht und die 
-rebni.se find in c!cr fn] ronden Tobcllc ziiFammcnrcstcllt! 
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Alkvlprupprn 7VVlkVl-ni |>.„ Pnrclnri J 9 ^ 36 89 
nir. mchr nip ? l-orrlonr; j rrt-.rn 
vcosi<l-F1nhpi I on 



°12 H 25 

C K H 29 95 

C 16 M 33 

C V«,7 
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pntentnnspriiche : 
^2^T.in obcrf lnchonnktivcs Alky 1 -01 i gosnccharid dor Fora«il 

RO(C 6 n ]0V 2 " • 
in der R ein al iphnti scher Kohl cnwnsserstoff rest nus 
dem bereich von C..II bis C H, r) ist, der Rest 
(CJl lft 0.) cine Clj-ioljlcinhclf t.t: IT. mndestens ?.. «« 
Mi£te? Ibcr 3 odor mchr, ist und cine der Glycosyloinhex.cn 
uber ihr Kohl enstoff atom cins nn RO gobunden Ist. 

2. Alkyl-01 igosaccharid nach Anspruch 1, dndurch gokenn- 
zcichnct, daB R C ]2 H 25 5?t * 

3. Alkyl -01 icosncchnrid nach Anspruch 1, dndurch gokenn- 
zeichnct, daf5 R C ]& H 29 ist. 

U . Alkyl-01 igosaccharid nach Anspruch 1, dadurch gckonn- 
zcichnet, dart R C ]f H 33 i s t. 

5. Alkyl-Oligosacchnric! n.nch Anspruch I, dndurch gckenn- 
zcichnet, dart R C ]c M 37 lst * 

6. Alkvl-Oliroc.ncch.iric! mch Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, d.iP R clr.c Mischunr. vrn C 12 H 25 und C 13 27 
ist. 

7. Alkvl-Oli.-ofacch.irid nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnot, ciaP- R cine >!i'chun« von C^'^S* C 13 27» 
C K H, q und C n H 31 ist. 

8. Eine Mischunr., bestchend im wcscntl ichen ous Alkyl- 
01 igosacchariden, Alkyl-Glucosidcn und Alkanolen, dcrcn 
oberflachenaktivc Bestandtcilc fur allc onwesenden 

100 Gewichtstcilc bestcht mis: 

(a) 0 Ms 50 Telle einer Vcrbindung der Formel ROH, 

in der R ein al iphat ischcr Kohlenwasscrstof f rest 
aus dem Bereich von C n H 23 bis C 32 H 65 1st, 
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(b) 10 bis 70 Tcilc cinos Glucosides dcr Formel R0G t 
in dcr R die gloiche Bcdoutung v;ie in (n) vor- 
stchcnd hnt, und C rin Glucosorost ist, dor durch 
sein Kohlcnstof fntom cins an RO gobundon ist t 
und 

(c) 20 bis 90 Tc>lc cinrr Alkvl -01 i gosncchnrid- 
Mischung> dcrcn Kompnnentcn cine Struktnr dcr 
Formel 

R, °< C f , H 10 0 5>m H 

hnbcn f in dcr R 1 cln nl iphnti schor Kohl onwnsrorrtof f - 
rcst aus drm Dcrcich von bis C^"^ Irt* dor 

* Rest (CJI^Oj cine G1 ycosy J cinhoi t act., 1 ' m nindcsr.cn? 
2 f obcr im Mittol 3 eder tpehr, ist und cine dcr Glv- 
cosyl cinhci ten durch ihr Kohl onstof fotom cins on PO 
gebunden ist. 



9. Mischuni* nnch Anspruch P, dndurch gckcnnzcichnet, dnfl so- 
wohl R als nuch R 1 C]2 H- >5 ?ind * 

10. Mischung nnch Anspruch 8, dndurch gckcnnzcichnet, dnP so- 

wohl R als auch R 1 ?ind - 

i ** 29 

11. Mischung nnch Anspruch 8, dndurch gokonnzcichnct , daP so- 
vohl R als nuch R 1 C^H^ sind. 

12. Mischung nnch Anspruch 8, dndurch gckennzei chnet f dafl so- 
wohl R als nuch R f c 1 p l! 37 sind * 

13. Mischung nach Anspruch 8 f dndurch gckcnnzcichnet, dnO so- 
wohl R als auch R' Mischungcn von C ] 2 * ! 25 Und C l lH 27 rin<,# 

14. Mischung nnch Anspruch 8, dndurch gckcnnzcichnet, daft ?o- 
wohl R als auch R f Mischungcn von C^!!-^* C 13 ,, 27 t C 1A H 29 
und CjjH^j sind. 
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